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El presente trabajo titulado: Validación y verificación de métodos de ensayos surgió por la 
necesidad de validar las metodologías aplicadas en los análisis físicos químicos, con el objetivo de 
asegurarse de que los resultados obtenidos responden a los fines previstos. En la elaboración de 
cualquier tipo de producto se debe utilizar una serie de procedimientos o métodos que garanticen 
su calidad y que aseguren que poseen la formulación adecuada. Los métodos más utilizados en 
cualquier tipo de industria son de tipo analítico (que son utilizados para dar a conocer resultados 
cualitativos, es decir, cualidades) y métodos cuantitativos (que dan a conocer cantidades), así 
como los métodos químicos (que dan a conocer fórmulas) y físico/químicos (que dan a conocer 
propiedades). La empresa Molitalia SAC, cuenta con un Laboratorio de Control de Calidad, donde 
se llevan a cabo los ensayos químico-analíticos necesarios para garantizar la calidad de los 
diversos productos y materia prima que ahí se analizan. Para esto se utilizan diversos métodos 
cualitativos y cuantitativos que arrojan datos considerados como fidedignos, los cuales se 
presentan en un manual de procedimientos analíticos, pero que no tienen la documentación que 
compruebe la validez de la precisión, veracidad y repetibilidad de los métodos que se están 
utilizando.  
 
Para ello se implementó la validación y verificación de métodos teniendo por objeto asegurarse de 
que los resultados obtenidos responden a los fines previstos.  
 
Los métodos utilizados en el laboratorio han sido evaluados y sometidos a prueba para asegurarse 
de que producen unos resultados válidos y coherentes con el objetivo previsto, es decir, han de 
sido validados. Todos los métodos nuevos que se introduzcan al laboratorio deben estar validados  
y todos los analistas que los vayan a utilizar han de recibir una formación adecuada y demostrar 
su competencia en su utilización antes de empezar a actuar en casos concretos, para ellos se 
evaluará la metodología de la repetibilidad. Así mismo se ejecutará la validación en caso se 
introducen cambios importantes en la metodología, o se aplica en una situación nueva (por 
ejemplo, una muestra de matriz nueva). La validación o la verificación de un método se realizan 
mediante una serie de pruebas normalizadas y experimentales de las que se obtienen datos sobre 
su exactitud, precisión, etc. El proceso que ha de seguirse para ello debe constar por escrito como 
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This work entitled: Validation and verification of test methods arose from the need to validate the 
methodologies used in physical and chemical analysis, in order to ensure that the results meet the 
intended purpose. In developing any type of product should be used a number of procedures or 
methods to ensure quality and to ensure that they possess adequate formulation. The most used in 
any industry methods are analytical type (which are used to present qualitative results, ie qualities) 
and quantitative methods (which disclosed amounts) and chemical methods (which disclosed 
formulas) and physical / chemical (which disclosed properties). Molitalia SAC Company has a 
Quality Control Laboratory, which carried out the chemical-analytical tests necessary to ensure the 
quality of various products and raw materials are analyzed there. For this various qualitative and 
quantitative methods that yield data considered reliable, which are presented in a manual analytical 
procedures are used, but they do not have the documentation to prove the validity of the accuracy, 
reliability and repeatability of the methods being using. 
 
For this validation and verification methods are implemented having intended to ensure that the 
results meet the intended purpose. 
 
The methods used in the laboratory have been evaluated and tested to ensure that they produce a 
valid and consistent results with the intended target, ie have been validated for. All new methods 
are introduced to the laboratory must be validated and all analysts that will use must be properly 
trained and demonstrate competency in use before starting to act in specific cases, for them the 
methodology will be assessed repeatability. Likewise, the validation will run if major changes are 
introduced in methodology, or applied in a new situation (for example, a sample of new array). The 
validation or verification of a method are performed by a number of standard and experimental 
evidence than data accuracy, precision is obtained, etc. The process to be followed for it must be in 
writing as standard operating procedure. Once validated or verified 
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CAPÍTULO 1. INTRODUCCIÓN 
La empresa MOLITALIA S.A se funda en 1964 por un grupo de descendientes de inmigrantes 
Italianos. Al comienzo, limitados a la producción de harina de trigo, comercializada bajo la marca 
del mismo nombre, posteriormente el mismo éxito se tuvo en fideos, luego incursiona en el rubro 
de confitería como chupetes, caramelos, waffers, biscochos y demás. 
 
Uno de sus objetivos es llevar productos con excelentes estándares de calidad a sus clientes que 
aseguren su consumo libre de contaminantes. 
 
El mundo globalizado exige cada vez empresas sólidas y bien constituidas, este es el caso de 
Molitalia S.A.  Que ha sabido mantenerse al frente durante todo este tiempo para ello se ha 
apoyado en profesionales competitivos además de proveerse de tecnología y herramientas 
sistemáticas. Es claro para Molitalia S.A.  El fuerte compromiso que tiene con la calidad de sus 
productos, ello conlleva a estar en todo momento buscando oportunidades de mejora así como 
también el incremento de la eficiencia a nivel productivo.   
 
En la elaboración de cualquier tipo de producto se debe utilizar una serie de procedimientos o 
métodos que garanticen su calidad y que aseguren que poseen la formulación adecuada. Los 
métodos más utilizados en cualquier tipo de industria son de tipo analítico (que son utilizados para 
dar a conocer resultados cualitativos, es decir, cualidades) y métodos cuantitativos (que dan a 
conocer cantidades), así como los métodos químicos (que dan a conocer fórmulas) y 
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Molitalia S.A, cuenta con un Laboratorio de Control de Calidad (Lab. Central), donde se 
llevan a cabo los ensayos físico- químico analíticos necesarios para garantizar la calidad de 
los diversos productos que ahí se analizan. Para esto se utilizan diversos métodos 
cualitativos y cuantitativos que arrojan datos considerados como fidedignos, los cuales se 
presentan en un manual de procedimientos analíticos, pero que no tienen la documentación 
que compruebe la validez de la exactitud y precisión de los métodos que se están utilizando, 
así mismo del personal, lo cual le ha conllevado en tener diversos problemas. 
 
Estos problemas han conllevado a la empresa en tener alto gasto en el consumo de 
reactivos, así mismos gastos en el mantenimiento y calibración de sus equipos. 
 
Estos problemas fueron reducidos cuando se implementó la validación y verificación de los 
métodos de ensayo aplicadas en el laboratorio central, ya que mediante a esta implantación 
el laboratorio demuestra que sus métodos proporcionan resultados fiables, lo cual no es 




La razón por la que se debe de validar los métodos de ensayos físico-químicos utilizados en 
el laboratorio de control de calidad es para asegurar que los productos que se fabrican han 
sido sometidos a un estricto control de calidad con métodos confiables y seguros, dando a 
la empresa la seguridad de estar elaborando productos de la más alta calidad, cumpliendo 
con requisitos de las leyes nacionales y mundiales. La aplicación de procedimientos 
adecuados de control de calidad da a la empresa el respaldo necesario para competir con 
productos de la más alta categoría a nivel nacional e internacional. La falta de calidad en 
alguna de las propiedades o características de los productos, significa pérdida de clientes 
que son quienes deciden la fidelidad hacia un producto o marca específica y que al final son 
quienes deciden de manera directa el consumo del producto final. Así mismo pérdida por 
generación de merma o eliminación de productos aquellos que no cumplan con las 
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1.2.1.1. Objetivo general 
Implementar las validaciones y verificaciones de las metodologías del laboratorio físico 
químico de la empresa Molitalia S.A. 
 
1.2.1.2. Objetivo especifico 
 
 Conseguir la confiabilidad de los resultados de los ensayos físicos químicos, producto 
de lo cual se redujo la cantidad de ensayos. 
 Optimización de tiempo de los métodos de ensayos. 
 Reducir el costo de consumo de reactivos. 
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CAPÍTULO 2. MARCO TEÓRICO 
 
2.1. Métodos de ensayos 
Es un procedimiento definitivo que produce un resultado de prueba y/o análisis químicos o 
físicos-químicos. Una prueba puede ser considerada como operación técnica que consiste 
en la determinación de una o más características de un determinado producto, proceso o 
servicio de acuerdo  con procedimiento especificado.    
 
2.2. Ensayos 
Operación técnica realizada de acuerdo a un procedimiento específico, que consiste en la 
determinación cualitativa y/o cuantificación de una o más características (propiedades o 
analito) en un determinado producto, proceso o servicio. 
 
2.3. Análisis químico  
Es el análisis químico se utiliza a las reacciones químicas y a las reacciones de distribución 
para efectuar la cuantificación o cualificación del analito (Valoraciones químicas). Las 
reacciones químicas se vuelven entonces el elemento cuantificador central del método. Los 
métodos volumétricos, gravimétricos, son ejemplos de métodos de análisis químico clásico. 
Las operaciones analíticas asociadas a estos métodos son la titulación, las precipitaciones, 
las extracciones líquidos, etc.  
 
2.4. Análisis físico-químico  
En el análisis físico químico se utilizan las interacciones energía -materia para efectuar la 
cuantificación o cualificación del analito (Valoraciones instrumentales). Para llevar a cabo 
las interacciones energía-materia se requiere de instrumentos más sofisticados que aquellos 
usados en los métodos químicos, suele llamarse a los métodos físicos químicos métodos 
instrumentales de análisis.  
 
2.5. Aseguramiento de la calidad de los resultados de ensayo 
El laboratorio debe de tener procedimientos de control de la calidad para realizar el 
seguimiento de la validez de los ensayos. Los datos resultantes deben ser registrados en 
forma tal que se puedan detectar las tendencias y cuando en forma tal que se puedan 
detectar las tendencias y cuando sea posible, se deben aplicar técnicas estadísticas para la 
revisión denlos resultados. 
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2.6. Validación de métodos de ensayos 
Es el proceso por el cual se establece, mediante estudios de laboratorio, que las 
características de desempeño del método cumplen con los requisitos para las aplicaciones 
analíticos previstas.  
Guía Eurachem (2005). Guía de Laboratorio para la Validación de Métodos.  
 
 
2.7. ¿Cuándo es necesario validar un método de ensayo? 
Un método de ensayo se valida cuando es necesario verificar que los parámetros 
ejecutados son los adecuados para resolver un problema analítico en particular. El 
laboratorio debe validar:  
 Los métodos de ensayo no normalizados. 
 Los métodos de ensayos normalizados modificados, ampliados o aplicados a un 
alcance diferente al originalmente establecido en la norma.  
 Método Desarrollado / interno.  
 
MÉTODO DE ENSAYO OBJETIVO DE LA VALIDACIÓN 
Método normalizado modificado   
Comprobación de que el la modificación introducida en el método 
original no afecta la capacidad del laboratorio para proporcionar 
resultados confiables. Ejemplo: Cambio del método de extracción, 
otra matriz, cambio en el pH. 
Método desarrollado 
Comprobación de que el método cumple con las características 
necesarias para dar resultados confiables para el fin prepuesto. 
 
2.8. Verificación de métodos de ensayos 
Suministro de pruebas objetivas de que un elemento dado satisface los requisitos 
especificados.  
Delgado, G. (2009). Validación y verificación de métodos de ensayos.  
Es decir, es la comprobación experimental de que un método establecido funciona de 
acuerdo con las especificaciones, en las condiciones disponibles en el laboratorio usuario. 
Se entiende como verificación a las pruebas realizadas por un laboratorio en la rutina de 
trabajo que permiten comprobar y documentar la aplicabilidad y uso adecuado del método 
por parte del laboratorio. 
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2.9. ¿Cuándo es necesario verificar un método de ensayo? 
Un método de ensayo se verifica cuando es necesario comprobar que el laboratorio domina 
el ensayo y lo utiliza correctamente. El laboratorio debe verificar:  
 
 Los métodos normalizados. 
 
 
2.10. ¿Validación o Verificación?  
 
 
                                                                                 











MÉTODO DE ENSAYO OBJETIVO DE LA VERIFICACIÓN 
Método normalizado  
Comprobación de que el laboratorio domina el ensayo y lo utiliza 
correctamente.  
Verificación: 
Aportación de evidencia objetiva, de que 
un elemento dado satisface los requisitos 
especificados. Consiste en que un 
laboratorio confirma su capacidad para la 
aplicación de un método normalizado, el 
cual ya cuenta con validación básica. Esto 
implica que debe realizarse algún trabajo 
experimental para demostrar que el 
método funciona adecuadamente en el 
laboratorio, aunque la carga de trabajo es 
probable que sea considerablemente 
menor en comparación con la validación de 
un método que se ha desarrollado 
internamente. 
Validación : 
Validar un método es básicamente el  
proceso para definir un requisito  
analítico, y la confirmación de que 
 cuenta con capacidades consistentes 
 con las aplicaciones requeridas.  
Inherente a esto está la necesidad de  
evaluar el desempeño del método.   
Validación de un método aplicada para 
métodos no normalizados método 
modificado o método desarrollado (interno) 
Verificación de un método aplicada para 
métodos normalizados 
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2.11. Fundamentos de estadística básica. 
Para los fines de una validación, se utilizan normalmente ciertas mediciones estadísticas, 
que nos ayudan a establecer si el método se encuentra dentro de un parámetro aceptable, 
normalmente se determinan las siguientes: 
 
2.11.1. Media 
Conocida también como media aritmética o promedio, es la cantidad total de la variable 
(muestra o medida) distribuida en partes iguales entre cada observación. En términos 






 xi = valor de una lectura. 
 n = número de lecturas. 
 
2.11.2. Desviación estándar (,S) 




 xi = valor de una lectura. 
 X= promedio de la totalidad de lecturas. 
 n = número de lecturas. 
 
2.11.3. Coeficiente de varianza 
Es la desviación estándar dividida por la media. También es conocida como desviación 





 S = desviación estándar de las lecturas. 
 X = promedio de la totalidad de lecturas. 
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 xi = valor de una lectura. 
 X= promedio de la totalidad de lecturas. 
 n = número de lecturas. 
 
2.11.4. Distribución Normal 
Distribución continua conocida también como distribución Gaussiana, la distribución de 
una variable normal está completamente determinada por dos parámetros, su media y su 
desviación estándar, denotadas generalmente por  y  . La distribución normal se 
caracteriza por tener una única moda, que coincide con su media y su mediana. Su 
expresión gráfica es una curva normal, cuya forma es similar a los histogramas con forma 
de campana, es conocida como campana de gauss que es simétrica respecto a su media 
y asintótica al eje de abscisas, esto hace que cualquier valor entre  y  es 
teóricamente posible. El área total bajo la curva es, por tanto, igual a 1. Para este tipo de 
variables existe una probabilidad de un 50% de observar un dato mayor que la media, y un 









 La probabilidad de que Xo caiga en el intervalo comprendido entre + es 
aproximadamente 0,687 o 68,27%. 
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 La probabilidad de que Xo caiga en el intervalo comprendido entre + 2es 
aproximadamente 0,9545 o 95,45%. 
 La probabilidad de que Xo caiga en el intervalo comprendido entre + 3es 
aproximadamente 0,9973 o 99,73%. 
Nivel de significancia (Alfa, ): Es el nivel de significación utilizado para calcular el nivel 
de confianza. El nivel de confianza es igual a 100% (1 - ), es decir, un alfa () de 0,05 
indica un nivel de confianza de 95%. 
Factor de cobertura: Número mayor que uno por lo que una combinación de 
incertidumbre en la medición estándar se multiplica a obtener una incertidumbre 
expandida de medida. Un factor de cobertura suele ser simbolizada k.  
Frederick, M. (1991). Principios de garantía de calidad para laboratorios analíticos. 
 
2.11.5. Prueba de significancia 
Es frecuente utilizar pruebas de significancia estadísticas durante el proceso de validación 
de los métodos de ensayos en este sentido, se aplican comúnmente las siguientes: 
1. Prueba t- student para identificar errores sistemáticos (sesgo). 
2. Prueba La ecuación de Horwitz para identificar errores aleatorios (precisiones). 
 













Fuente: Elaboración propia 
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Al hacer una prueba de significancia se comprueba la veracidad de una hipótesis 
experimental, llamada “hipótesis alternativa” (H1, si hay diferencia) con respecto a la 
hipótesis nula (H0, no hay diferencia). Es la hipótesis alternativa la que determina el 
número de colas. Si la hipótesis alternativa contiene la frase “mayor que” o “menor que”, 
la prueba es de una-cola. Si la hipótesis alternativa contiene la frase “no es igual que”, la 
prueba es de dos-colas.  
 












2.11.6. Prueba t-Student 
Esta prueba permite comparar las medias de dos grupo de datos y determinar si entre 
estos parámetros las diferencias es estadísticamente significativo. 
En la prueba t, se procede a determinar el valor t de student calculado, obtenido de la 
experiencia analítica, y este valor posteriormente se compara con el llamado valor crítico, 
este valor critico se obtiene de la tabla de t-student para un determinado porcentaje de 
confiabilidad (normalmente se utiliza el 95% de confianza, es decir, un valor α de 0,05). 
Si no existen diferencias significativas entre 2 grupos, la t calculada debería ser inferior 
al t crítico (o conocido también como t de tabla). El siguiente ejemplo, trata de explicar la 
afirmación realizada anteriormente: Un atleta desea realizar un salto con garrocha, para 
lo cual, el realiza un cálculo de con que velocidad y con qué fuerza (t calculado) debe 
realizar la prueba de atletismo, a fin de saltar correctamente la altura establecida para la 
competencia (t critico). 
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Si el t calculado es inferior al t crítico, entonces, no existirá una diferencias significativa 







Si el valor t calculado es superior al t crítico, entonces, existirá una diferencia 








Para explicar de mejor manera la prueba de t-Student, he incluido los siguientes ejemplos: 
EJEMPLO 1: Prueba t-Student para 2 variables independientes 
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Se realiza el análisis de una muestra de flúor en agua bajo el método de cromatografía 






- Experiencia 1: n1=6    - Media X1=5,70     - Desviación estándar  S1= 0,9716       
- Grados de libertad gl1= 5  - Experiencia 2: n2=5    - Media X2= 6,76     
- Desviación estándar  S2 = 0,8877      - Grados de libertad gl2= 4 
 
Se determina el valor t calculada (t calc): 








Se desea determinar si son iguales las medias de la experiencia 1 y 2. Para esto se procede 
luego a determinar el t critico en la tabla t-student para α =0,05. 
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Se procede a comparar el t crítico y el t calculado, t calc= 3,09. 
Se observa. t calc > t crit. Concluimos que existen diferencias significativas. Por lo cual 
el resultado SE ACEPTA. 
 
EJEMPLO 2: Prueba t-student para comparación de muestreal versus un valor de 
referencia 
Se analiza de un material de referencia certificado de hierro en cereal, se realizan 4 réplicas, 




El valor asignado, informado en el certificado del MRC es; = 6,3 mg/Kg 
Experiencia: 
 Observaciones pareadas n=4  
 Media X = 6,05 
 Desviación estándar S = 0,387  
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Se procede luego a determinar el t critico en la tabla t-student para =0,05. En la 







Se procede a comparar el t crítico y el t calculado, t calc= 1,292. Se observa que: t calc < t 
crit. Concluimos que no existen diferencias significativas. Por lo cual el resultado SE 
ACEPTA. 
 
2.11.7. Coeficiente de varianza de Horwitz (CVh) o (RSD Horwitz) 
Es el coeficiente de variación definido por  Horwitz, a través de la ecuación obtenida de un 
estudio estadístico. En dicho estudio, Horwitz después de reunir una serie de datos 
(provenientes de 150 ensayos de interlaboratorios organizados por AOAC), observó que el 
coeficiente de variación de los valores medios dados por los diferentes laboratorios 
aumentaba a medida que disminuía la concentración del analito. Lo cual definió que la 
ecuación dada era muy importante para evaluar un dato de los ensayos realizados en el 
laboratorio. 








Tcal=  = 1,292 
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 CV h= Coeficiente de variación de Horwitz 
 H= Desviación estándar calculada conforme al modelo de precisión de Horwitz. 
 C= concentración del analito expresado en potencia de 10 (Ver tabla No 1). 
 
Este coeficiente de variación (CVh) esta expresado en potencia de 2, y la concentración 
media del analito expresado como potencia de 10, de esta forma independiente del analito y 
el método utilizado se puede estimar el CV esperado para la precisión. 
 







Horwitz comenta que el coeficiente de varianza (CVh) ha sido propuesto como un valor de 
referencia para evaluar el desempeño en pruebas interlaboratorio. Cabe destacar que las 
autoridades regulatorias de la Unión Europea lo han incorporado como criterio de 
aceptación para métodos de análisis con fines regulatorio. Así mismo la comisión de codex 
Alimentarius reconoce que la ecuación de Horwitz es relevante en la estimación de 
precisión. 





CVh = 2(1-0.5.log c) H = 0.02 x c 0,8495 Ó 
RSD (Cv) exp = S/media*100 
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2.12. Planeamiento de validación 
 
Figura n.° 2-2. Planeamiento de validación. 
 
Fuente: Elaboración propia. 
 
2.12.1. Definir objetivo 
Para que un objetivo, pueda funcionar con eficiencia es importante desarrollar una 
percepción previa de los resultados que pretendemos alcanzar. Cuando se tiene bien 
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2.12.2. Definir parámetros de validación 
 
Figura n.° 2-3.  Parámetros de validación 
 
Fuente: Elaboración propia. 
 
2.12.2.1. Detección valor atípico 
Un valor atípico es una observación extrañamente grande o pequeña. Los valores 
atípicos pueden tener un efecto desproporcionado en los resultados estadísticos, como 
la media, lo que puede conducir a interpretaciones engañosas. Por ejemplo, un conjunto 
de datos incluye los valores: 1, 2, 3, y 34. Así mismo podemos definir que son 
observaciones cuyos valores son muy diferentes a las otras observaciones del mismo 
grupo de datos.  
 
A. Manejo de valores atípicos en método de ensayo. 
En un método de ensayo se evalúa un valor aberrante o inconsistente único 
(atípico), con el Z-Scorre. El z-score también conocido como puntuación estándar, 
valores z, z-score, resultados normales, y las variables estandarizadas, el uso de "Z" 
se debe a la distribución normal es también conocida como la "distribución de Z", 
indica el número de estándar las desviaciones de una observación o dato está por 
encima o por debajo de la media. Es una cantidad adimensional obtiene restando la 
media de la población a partir de un puntaje bruto individual y luego dividiendo la 
diferencia por la desviación estándar de la población. 
REPETIBILIDAD 
VERACIDAD 
DETECCIÓN VALOR ATÍPICO 
PRECISIÓN 
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 X = N° de ensayo 
 S= Desviación estándar 
 







Determina el grado de coincidencia existente entre el valor medio obtenido de una serie 
de resultados y un valor de referencia aceptado. La veracidad puede ser determinada 
por sesgo. 
 
A. Sesgo (s):  
La diferencia entre la expectativa relativa a los resultados de un ensayo o una 
medición y el valor verdadero. En la práctica el valor convencional de cantidad puede 
sustituir el valor verdadero. El sesgo es el error sistemático total en contraposición al 
error aleatorio. Para determinar el sesgo puede utilizarse material de referencia. 
 
- Material ensayo de aptitud: Para este fin, se debe medir un analito de 
concentración conocido y se determina la diferencia en valor absoluto entre el 
valor conocido y la media del valor obtenido. Una diferencia sistemática importante 
en relación al valor de referencia aceptado se refleja en un mayor valor del sesgo, 




s= X -Xa 
 
ZscoreZ= (x-media)/s 
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 S=  Sesgo 
 X =  Lectura obtenida o valor promedio de las lecturas obtenidas. 
 Xa =  Valor asignado, valor certificado del material de referencia o valor 
esperado. 
 




 t calc= t observado o calculado 
 X= Promedio de valores leídos u observados en concentración 
 S= Desviación estándar 
 n= Número de lecturas o valores observados. 
 

(Xa)= Valor a analizar 
Buscar t- Student teórico en tabla para grados de libertad (v) y el porcentaje de 
seguridad deseado (1- α) para un error α. Usualmente se trabaja con un valor de 
0,05. 
Ejemplo ejercicio de sesgo: 
Para un valor asignado de un material de referencia certificado de 20,1 mg/L de 
N-NO2, los 
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Se desea establecer si existe una diferencia significativa entre el valor obtenido de la 
experiencia analítica y el valor de referencia. Entonces, para determinar el t teórico o crítico 
para grados de libertad de n-1 (es decir de 10-1=9), un valor a =0,05 y 2 colas, se extrae de 
tabla el t critico que es de 2,262, cumpliéndose que tcalc < t crit, ya que 0,32 < 2,262. Es 












“A través del ejercicio se puede observar que para la medición de Nitritos en agua el sesgo 
obtenido para el método utilizado es aceptable, y por lo tanto su veracidad es aceptable” 
El T-STUDENT que se aplicó es un modelo de distribución de probabilidad que surge  de 
estimar   la media de una  población normalmente distribuida cuando el tamaño de la 
muestra es pequeño, para muestra de este caso se presenta esta validación. Sirve para la  
determinación de las  diferencias  entre las dos medias muéstrales  y para la construcción 
del intervalo de confianza para la diferencia entre las medias de dos poblaciones. 
 
Y la  PRUEBA T-STUDENT, se basa en el cálculo variables: el número de observaciones, 
la media y la desviación típica en cada grupo. A través de estos estadísticos previos se 
calcula el estadístico de contraste experimental. Las hipótesis que hacemos para poder 
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aplicar la t de Student son que en cada grupo la variable estudiada siga una distribución 
Normal y que la dispersión en ambos grupos sea homogénea (hipótesis de varianzas). Si 
no se verifica que se cumplen estas asunciones los resultados de la prueba t de Student 
no tienen ninguna validez. 
 
 
2.12.2.3. Precisión  
El grado de coincidencia entre los resultados de las muestras individuales de una 
muestra homogénea. La precisión debe evaluarse a través del intervalo de cuantificación 
especificado en el método. La precisión se expresa como Desviación Estándar Relativa 
(RSD) La precisión del método debe incluir todas las fuentes de variación desde la 
preparación de la muestra hasta el redondeo del resultado final de la prueba 
          CODEX. (2009). Directrices sobre la terminología analítica (CAC/GL 72-2009). 
 
Para determinar si los resultados de los ensayos a realizar son precisos, se debe aplicar 






RSD Horwitz = 2 ^ (1-0.5*logC) 
 
 VALIDACIÓN Y VERIFICACIÓN DE MÉTODOS DE ENSAYO, EN LA 




Bazán López; Celina De Jesús 
33 
 




2.12.2.4.  Repetibilidad  
Es la precisión bajo las condiciones de repetibilidad, es decir, condiciones donde los 
resultados de análisis independientes se obtienen con el mismo método en ítems de 
análisis idénticos en el mismo laboratorio por el mismo operador utilizando el mismo 
equipamiento dentro de intervalos cortos de tiempo. Se puede determinar registrando a 
lo menos 6 mediciones bajo las mismas condiciones. 
La repetibilidad se calcula con ayuda de: Media, desviación estándar y la varianza 






 ni = número de ensayos del analista. 
 Si = Desviación estándar 
 









RSD exp = S/media*100 
 
T2= ∑(n1- 1)Si² 
 Lo cual para definir si mi método de ensayo es 
Repetible se debe de pasar.  
T1= ∑n1 
S² =   T5 
         T3 -  P 
  r 
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 P = número de analistas 
Para definir y tomar la decisión si nuestros resultados es REPETIBLE se toma el 
siguiente criterio: 
 
 Si el RSDr es <= RSD Horwitz, decimos que nuestro ensayo es repetible. 
 
 Para ello se debe de pasar el        a  
 
2.12.3. Definir procedimiento operacional de validación y/o verificación 
Para poder garantizar la uniformidad, reproducibilidad y consistencia de las características 
de los productos o procesos realizados en una empresa es necesario el adecuado 
ordenamiento del personal mediante procedimientos operativos a partir de los cuales se 
detallan funciones y responsabilidades. Estos son aquéllos procedimientos escritos que 
describen y explican cómo realizar una tarea para lograr un fin específico, de la mejor 
manera posible. 
 
2.12.4. Definir los métodos de ensayos a validación y/o verificación 




Quiere decir sacar la raíz cuadrada de  
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Figura n.° 2-4. Diagrama cuando validar o verificar un método de ensayo. 
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2.12.5. Verificar compatibilidad de equipos  
La verificación de compatibilidad de equipos es identificar si las características de 
operación de los equipos con lo que cuenta el laboratorio son compatibles con las 
exigencias por el método en estudio. 
Los equipos deben cumplir con las especificaciones relevantes para los ensayos. Esto 
implica que se debe, en primer lugar, definir las especificaciones de los equipos. De esta 
manera, si se cumplen las especificaciones definidas, el equipo será adecuado para 
realizar los ensayos. 
 Se deben identificar y documentar los equipos y su software. 
  Se deben calibrar y/o comprobar los equipos para determinar si cumplen las 
especificaciones del laboratorio.  
 Se debe indicar el estado de calibración en el instrumento junto con las fechas de la 
última calibración y de la siguiente. 
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2.12.6. Caracterización de materiales y reactivos 
Seleccionar los tipos de materiales a usar más idóneo para cada metodóloga a evaluar, 
así mismo los reactivos. 
 Los reactivos deben de estar en buenas condiciones (fecha de vencimiento vigente, no 
contaminado, que tenga su certificado de calidad. 








2.12.7. Ejecutar ensayos preliminares 
Una evaluación, un estudio o un ensayo preliminar pueden ayudar a la formación de un 
cierto panorama o a aclarar el camino antes de obtener la información definitiva y 
concluyente. Esto quiere decir que los datos preliminares son susceptibles de 
modificación. 
La finalidad de estos ensayos determinar cuáles son las necesidades desde el punto de 
vista operativo, tecnológico y administrativo. Así mismo determina cuáles son las causas 
que pueden provocar un sesgo error en el ensayo. El objetivo de ejecutar un ensayo 
preliminar  es reunir la información que permita evaluar los méritos de la solicitud del 
método a utilizar  y emitir un juicio, con conocimiento de causas con respecto a la 
factibilidad del ensayo mismo. Es mediante este proceso que el evaluador se plantea 
varias preguntas que le permiten identificar la problemática que enfrentara  al desarrollar la 
validación y/o verificación  y concientizarse del problema a resolver. Algunas de las 
preguntas que se responden al estudiar los procesos durante el ensayo son: 
 ¿Qué es lo que se hace? 
 ¿Cómo se hace? 
 ¿Con qué frecuencia se presenta un determinado suceso? 
 ¿Qué tan grande es el volumen de transacciones y decisiones? 
 ¿Cuál es el grado de eficiencia con que se realizan las tareas? 
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Deberes le los participantes 
Analizar el material en el tiempo establecido. Cuando el estudio se realiza para evaluar 
un método analítico, debe seguirse estrictamente lo indicado en el método, sin omitir 
pasos o cambiar equipos y reactivos. Realizar el número indicado de determinaciones, ni 
más ni menos. Expresar los resultados en la forma que se solicita. Suministrar todos los 
datos que sean solicitados, como: gráficos, curvas de calibración y otros. Informar los 
valores según las indicaciones del instructivo que le ha sido enviado junto con las 
muestras que se deben analizar. Informar cualquier incidencia ocurrida durante la 
ejecución del ensayo. 
 
En la preparación y manipulación de las muestras 
Cuando el laboratorio necesita preparar las muestras de referencia, deberá cumplimentar 
los siguientes aspectos: 
 Garantizar la homogeneización de las muestras. 
 Emplear métodos de conservación de acuerdo con el tipo de muestra y los fines para 
los que se ha previsto (liofilización, congelación o esterilización entre otros). 
 En la preparación de las muestras no se emplearán utensilios, cristalería y equipos 
que puedan contaminar el producto (muestra de referencia); esto es válido para los 
envases, los cuales deben garantizar un cierre hermético. 
 Cuando se envíe la muestra a un laboratorio externo enviar las muestras por 
procedimientos ágiles, que permitan que éstas lleguen a su destino en el menor 
tiempo posible y con seguridad, por lo que el embalaje de ellas será adecuado para 
su protección. 
 Para que los resultados sean confiables, se deberán cumplimentar todas las 
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En este ensayo se evaluará si los resultados se encuentran conforme para dar inicio a la 
validación y/o verificación. Para determinar si está conformidad se utilizará el parámetro 
de Detección valor atípico. 
 
2.12.8. Desarrollo de pruebas de parámetros de validación 
Para el desarrollo de las pruebas de validación, los analistas a cargo deberán conocer el 
procedimiento de método de ensayo y el número de ensayos o mediciones a realizar.  
(IMPORTANTE: El personal responsable de realizar los análisis se encuentre 
debidamente calificado, y los equipos asociados al método deberían encontrarse 
calibrados o controlados antes de su uso.) Los resultados obtenidos en cada prueba 
deben ser debidamente registrados y almacenados. Los ensayos o mediciones realizadas 
serán con el fin de poder realizar las siguientes pruebas de parámetros de validación y/o 
verificación: Precisión, veracidad, repetibilidad y reproducibilidad. 
El analista o responsable de la validación Y/o verificación deberá con los resultados 
obtenidos de cada prueba realizar los cálculos matemáticos, comparativos y/o estadísticos 
correspondientes a cada ensayo para lo cual podrá utilizar para ese fin un software 
estadístico, calculadora o una planilla de cálculo (ejemplo: Excel). 
 
a. Evaluar resultados de validación 
Se deberá evaluar para cada parámetro de validación y/o verificación, si los resultados 
de las pruebas son satisfactorios, es decir, si cumplen con los criterios de 
aceptabilidad establecidos en cada parámetro. Se considera que el método esta 
validado o verificado cuando cumpla con los criterios. Para concluir si nuestros 
resultados están conformes, así mismo son fiables nos debemos de apoyar con un 
dato de referencia, un dato de referencia lo podemos obtener mediante un laboratorio 
externo acreditado, lo cual se denomina como una comparación interlaboratorio.  
Comparación interlaboratorio, referidos también como estudios colaborativos 
estudios cooperativos, como herramienta para validar métodos. Existen numerosos 
protocolos relacionados con este tipo de validación, así como la familia de normas ISO 
5725 reconocida como aplicable de forma general.  
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b. Realización de informe  
El propósito de presentar un informe es comunicar, de manera ordenada y 
comprensible, los objetivos procedimientos y resultados obtenidos al realizar un 
trabajo experimental. 
El responsable de la validación, deberá realizar un informe en el cual presentara los 
resultados obtenidos y conclusiones. El informe debe contener la declaración de la 
aplicabilidad del método.  Este informe deberá ser revisado por una tercera persona 
que tenga conocimiento en el área, y que no haya formado parte del proceso de 
validación y/o verificación. En dicha revisión se deberá establecer si los criterios de 
aceptabilidad establecidos en el plan son aceptables, y si el método es idóneo para el 
fin previsto. 
 
2.12.9. Preparación de metodología validada y/o verificada 
Es un documento en el que se compilan o agrupan los diferentes procedimientos 
necesarios para completar una tarea, teniendo como fin establecer una adecuada 
comunicación a los actores involucrados que les permita realizar sus tareas en forma 
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2.13. DEFINICIÓN DE TÉRMINOS BÁSICOS 
2.13.1.  Matriz 
Es el tipo de sustancia compuesta (liquida, solida, gaseosa) que puede o no contener al 
analito de interés, ejemplo: matriz de alimento, matriz ambiental, etc. 
 
2.13.2.  Método 
Método es un modo, manera o forma de realizar algo de forma sistemática, organizada y/o 
estructurada. Hace referencia a una técnica o conjunto de tareas para desarrollar una 
tarea. 
En algún caso se entiende también como la forma habitual de realizar algo por una 
persona basada en la experiencia, costumbre y preferencias personales. 
. 
2.13.3. Metodología 
Como metodología se denomina la serie de métodos y técnicas de rigor científico que se 
aplican sistemáticamente durante un proceso de investigación para alcanzar un resultado 
teóricamente válido. En este sentido, la metodología funciona como el soporte conceptual 
que rige la manera en que aplicamos los procedimientos en una investigación. 
 
2.13.4. Procedimientos 
Consiste en seguir ciertos pasos predefinidos para desarrollar una labor de manera 
eficaz. Su objetivo debería ser único y de fácil identificación, aunque es posible que 




La calidad se refiere a la capacidad que posee un objeto para satisfacer necesidades 
implícitas o explícitas según un parámetro, un cumplimiento de requisitos de cualidad 
Calidad es un concepto subjetivo. La calidad está relacionada con las percepciones de 
cada individuo para comparar una cosa con cualquier otra de su misma especie, y 
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diversos factores como la cultura, el producto o servicio, las necesidades y las 
expectativas influyen directamente en esta definición.  
 
2.13.6. Fidedigno 
Que es digno de ser creído o que merece crédito. 
 
2.13.7. Cuantitativo 
Cuantitativo o cuantitativa es un adjetivo que refiere a la naturaleza numérica de datos, 
métodos, investigaciones y / o resultados. 
 
2.13.8. Cualitativo 
El término cualitativo es un adjetivo que proviene del latín qualitatīvus. Lo cualitativo es 
aquello que está relacionado con la cualidad o con la calidad de algo, es decir, con el 
modo de ser o con las propiedades de un objeto, un individuo, una entidad, o un estado. 
El análisis cualitativo es aquel que revela cuáles son las características o el valor de algo. 
 
2.13.9. Prueba experimental 
Se califica de experimental a una situación, objeto o fenómeno siempre que se lo entienda 
como el resultado de una prueba que busca variar los parámetros normales para tal 
elemento o experiencia y que todavía no ha sido establecido oficialmente como nuevo 
elemento. Un experimento siempre supone la práctica de prueba y contraprueba con el fin 
de obtener nuevas soluciones, posibilidades y elementos que puedan aplicarse a 
determinadas situaciones. De tal modo, experimental será todo aquello que se cree a 
modo de búsqueda. 
 
2.13.10. Estándares de calidad 
Los estándares no son más que los niveles mínimo y máximo deseados, o aceptables de 
calidad que debe tener el resultado de una acción, una actividad, un programa, o un 
servicio. En otras palabras, el estándar es la norma técnica que se utilizará como 
parámetro de evaluación de la calidad. 
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2.13.11. Norma técnica 
Una norma técnica es un documento aprobado por un organismo reconocido que 
establece especificaciones técnicas basadas en los resultados de la experiencia y del 
desarrollo tecnológico, que hay que cumplir en determinados productos, procesos o 
servicios 
Las normas resultan fundamentales para programar los procesos de producción. 
Se crean con el consenso de todas las partes interesadas e involucradas en 
una actividad (fabricantes, administración, consumidores, laboratorios, centros de 
investigación). Deben aprobarse por un Organismo de Normalización reconocido. Se 
identifican por siglas según el Organismo que lo apruebe:  
 ISO: International Organization for Standarization 
 EN: Norma europea aprobada por algún Organismo de Normalización europeo: 
CEN, CENELEC, ETSI 
 UNE: Una norma española de AENOR 
 
2.13.12. Ficha técnica 
Una ficha técnica es un documento en forma de sumario que contiene la descripción de 
las características de un objeto, material, proceso o programa de manera detallada. 
 
2.13.13. Acreditación  
Los productos de las empresas son certificados por organismos de certificación. ¿Pero 
se puede confiar en los organismos de certificación? ¿Cuáles serían las garantías que 
podrían presentarnos estos organismos para asegurarnos la calidad de su certificación? 
¿Cómo volverse organismo de certificación? ¿Cuál es su legitimidad? Si los productos 
certificados por tercera parte nos dan confianza porque superaron la prueba de su 
conformidad a un pliego de condiciones, es también algún tipo de certificación del propio 
organismo de certificación, el que podrá darnos confianza. La "certificación" del 
organismo de certificación se llama "acreditación". 
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La acreditación es relevante para los organismos de certificación porque: 
 Declara que los organismos acreditados son competentes e imparciales; 
 Les permite, a nivel internacional, conseguir la aceptación de sus prestaciones y el 
reconocimiento de sus competencias. 
 Unifica y simplifica los numerosos trámites de reconocimiento de los operadores; 
 Evita a las empresas exportadoras los reiterados controles que deben pasar para tener 
acceso a los mercados internacionales; 
 Establece y promueve la confianza a nivel nacional e internacional al comprobar la 
competencia de los operadores en cuestión. 
2.13.14. Laboratorio acreditado  
Organizaciones de alto nivel técnico y científico dotadas de medios técnicos avanzados y 
con personal altamente calificado. Ofrecen la máxima garantía de competencia técnica, 
lo cual nos ofrece la calidad  en su servicio, ya que han demostrado disponer de la 
necesaria solvencia técnica. 
Ventajas de contar con un laboratorio acreditado: 
 
 Reconocimiento internacional de los resultados; a través de un sistema de acuerdos 
internacionales, los resultados emitidos por un laboratorio bajo la acreditación de ENAC tienen 
reconocimiento en más de 70 países de todo el mundo. 
 Minimiza riesgos; Tomar decisiones sobre la base de ensayos realizados por laboratorios 
acreditados le ayudará a reducir los niveles de riesgo de producir o proveer un producto 
defectuoso o ante daños a terceros. Además, permite demostrar la “diligencia debida” en el 
caso de acción legal al ser la acreditación la herramienta universalmente aceptada como más 
fiable a la hora de demostrar la competencia de un laboratorio. 
 Evaluación continua del laboratorio 
 
2.13.15. Analito  
Elemento o compuesto químico o ion de interés analítico de una muestra, cuyo contenido 
cualitativo y cuantitativo se desea valorar. En metrología química constituye un 
mensurando.  
Sinónimos: componente, integrante 
Relacionados: análisis cualitativo, análisis cuantitativo 
 VALIDACIÓN Y VERIFICACIÓN DE MÉTODOS DE ENSAYO, EN LA 




Bazán López; Celina De Jesús 
45 
 
2.13.16. Parámetros  
En cuanto a la definición de esta palabra es aquel elemento que es necesario para que 
se comprenda un problema o una cuestión. Otra de sus definiciones es la 
referencia, tendencia o punto de comparación sobre los que se basa alguna información. 
Así mismo, un parámetro es algo que se puede elegir más o menos libremente, y que 
una vez elegido determina el resultado de lo que sea que estemos estudiando.  
 
2.13.17. Variable 
Variable es una palabra que representa a aquello que varía o que está sujeto a algún 
tipo de cambio. Se trata de algo que se caracteriza por ser inestable, inconstante y 
mudable. En otras palabras, una variable es un símbolo que permite identificar a un 
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CAPÍTULO 3. DESARROLLO 
3.1. La empresa 
Molitalia, es una empresa con más de 50 años en el Perú, parte de un sólido grupo 
empresarial orientado a la fabricación y comercialización de alimentos de consumo masivo, 
presente en gran parte de Latinoamérica y con un crecimiento sostenido a través de los 
años.  
En el Perú, contamos con marcas como MOLITALIA, COSTA, AMBROSOLI, FANNY, 3 
OSITOS,  entre otras, que compiten con gran éxito en las categorías de golosinas y 
alimentos. En el año 2013 Molitalia incluyo en su cartera de productos la marca   
 
 
MIMASKOT, lo cual le permite ampliar su portafolio de operaciones en Perú.  
Principalmente uno de sus objetivos y compromiso es llevar productos con excelentes 
estándares de calidad a sus clientes que aseguren su consumo libre de contaminantes.  
 
3.2. Organización 
La empresa cuenta con distintos cargos, lo cual se detalla en la figura.  
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Figura n.° 3-1. Organigrama                                                                                                                           
 
Fuente: Empresa Molitalia 
 
3.3. Instalación y medios operativos 
3.3.1. Distribución de planta donde se llevó a cabo la mejora 
Como se mencionó la empresa Molitalia S.A cuenta con distintas categorías, lo cual para 
el trabajo de tesis nos vamos a centrar en la categoría de golosinas (Costa, Ambrosoli, 
Fanny).  
El área del terreno de dicha planta es de 15,000.000 m². En su interior cuenta con distintas 
plantas que es planta Ambrosoli, Costo, Fanny, Cereales, dos almacenes de insumos y 
material de empaque, almacén de productos terminados, taller de proyectos, 
mantenimiento, laboratorios y oficinas administrativas.  
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3.3.2. Tipo de producción 
El tipo de producción actual de la empresa es por lotes (batch), debido a los diferentes 
procesos que se realizan. Entre las características para este tipo de proceso se encuentran:  
 
 El trabajo se inicia por una orden de fabricación.  
 La demanda es fluctuante.  
  El volumen de producción por producto es alto 
 La variedad de productos es alto  
 
3.3.3. Maquinarias y equipo 
La empresa cuenta con máquinas diseñados, construidos, instalados y mantenidos de 
manera que se evite la contaminación del alimento, facilite la limpieza y desinfección de sus 
superficies y permitan desempeñar adecuadamente el uso previsto. 
 
3.3.4. Materia prima e material de empaques 
Se cuenta con muchas materias primas principales como el azúcar, glucosa, harina, huevo, 
etc. y material de empaque sanitario. El cual cumple con todos los requisitos solicitados 
NTP  y Codex  Alimentarius. 
 
3.4. El productos 
Los productos que cuentan las plantas de la categoría golosinas son:  
 Amborsoli: (Caramelo duros y rellenos, chupetes duros y rellenos, toffes, gomas, 
marshmellows)  
 Costa: (Galletas, bizcochos, wafer, barra de chocolates) 
 Cereales :( Cereal Bar, Cornflakes, mega trigos) 
 Fanny: (Mermeladas en distintas presentaciones) 
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Los productos elaborados en las distintas plantas garantizan inocuidad (libre de contaminantes 
que puede causar daño al consumidor). Ya que cumplen con las normas de higiene en cuanto 
a actitudes, hábitos y compartimientos de su personal.  
 Pomarola (Pasta y salsa de tomate) 
 
3.5. Aseguramiento de la Calidad 
La empresa cuenta con un departamento de Aseguramiento de la Calidad (QA), el cual se 
encarga de realizar inspecciones o pruebas de muestreo en los almacenes de materia prima 
y material y proceso, para verificar que las características de los insumos, empaques 
producto y/o proceso se encuentren dentro de los parámetros de las especificaciones 
técnicas de la empresa. Asimismo, utiliza la metodología del control estadístico por 
procesos para determinar las desviaciones del proceso a través de las cartas de control.  El 
departamento de QA está constituido de la siguiente manera. 
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La aplicación de los principios de la gestión de Aseguramiento de la Calidad no sólo 
proporciona beneficios directos sino que también hace una importante contribución a la 
gestión de costos y riesgos. Estos principios son: enfoque al cliente, liderazgo, 
involucramiento del personal, enfoque basado en procesos, enfoque de sistemas para la 
gestión, mejora continua, enfoque basada en hechos para la toma de decisiones y 
relaciones mutuamente beneficiosas con el proveedor. Las consideraciones de beneficios, 
costos y gestión de riesgos, son importantes para la organización, sus clientes y otras 
partes interesadas.  
 
3.6. Laboratorio físico químico 
En este capítulo se definirá las mejoras que se realizó en el departamento de 
Aseguramiento De la Calidad, del área del laboratorio físico químico, el cual es la 
implementación de la validación y verificación de las metodologías de ensayo que aplica el 
laboratorio para la verificación del cumplimiento de los parámetros establecidos en las 
especificaciones técnicas de los productos en proceso, producto terminado y materia 
primas, para garantizar la calidad de cada uno de ello. 
 
3.6.1. Descripción del laboratorio físico químico 
La empresa Molitalia cuenta con dos laboratorios (Laboratorio confites y laboratorio central), 
el cual se encarga de realizar los servicios de los análisis físicos químicos de los productos 
en proceso, producto terminado y materia prima siendo sus clientes la planta (Costa, 
Ambrosoli y Fanny), así mismo el almacén de materia prima. 
La finalidad del laboratorio es proporcionar información sobre el cumplimiento de los 
parámetros establecidos para cada producto solicitado por la ficha técnica de Molitalia. 
Para juzgar el cumplimiento de esa información hay que tener en cuenta si se facilita 
oportunamente, si se produce con un costo aceptable y sobre todo si la información es 
confiable.  
La garantía de la calidad es el sistema que proporciona confianza en que: 
 Se ha alcanzado los parámetros  
 Se detectarán los casos en que no se alcance parámetros 
 Podrán identificarse y corregirse las causas por las que no se ha alcanzado los 
parámetros corregidas. 
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El principal objetivo del laboratorio es producir resultados fiables, por lo que ésta es la 
actividad que debe recibir mayor atención. No es probable que un laboratorio cuyos 
resultados no sean suficientemente fiables sea aceptado en ningún mecanismo 
gubernamental. La garantía de calidad de estos resultados no es una carga adicional ni una 
actividad suplementaria que pueda tomarse o dejarse, sino que constituye uno de los 
instrumentos fundamentales de administración para el director y su personal, con miras a 
alcanzar los objetivos fijados. El objetivo general del laboratorio puede definirse como sigue: 
producir datos analíticos precisos y fiables en un plazo y con un costo aceptable. 
 
Figura n.° 3-3. Laboratorio físico- químico Molitalia S.A  
 
Fuente: Empresa Molitalia. 
 
LABORATORIO CONFITES LABORATORIO CENTRAL 
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3.6.2. Descripción e identificación de la problemática  
Es claro que en la elaboración de cualquier tipo de producto se debe utilizar una serie de 
procedimientos o métodos que garanticen su calidad y que aseguren que poseen la 
formulación adecuada. Los métodos más utilizados en cualquier tipo de industria son de 
tipo analítico (que son utilizados para dar a conocer resultados cualitativos, es decir, 
cualidades) y métodos cuantitativos (que dan a conocer cantidades), así como los 
métodos químicos (que dan a conocer fórmulas) y físico/químicos (que dan a conocer 
propiedades).  
Para esto el laboratorio utiliza diversos métodos cualitativos y cuantitativos que arrojan 
datos considerados como fidedignos, los cuales se presentan en metodologías, 
procedimientos analíticos, pero que no tienen la documentación que compruebe la validez 
de la exactitud y precisión de los métodos que se están utilizando, así mismo del personal, 
lo cual le ha conllevado en tener diversos problemas. 
Los problemas se muestran a continuación: 
a. Demora en el reporte de resultados de análisis 
Son aquellos resultados no entregados a tiempo generando retrasos a producción en toma 
de una decisión si se aprueba o no el lote evaluado. Esto se debe por ejemplo que: 
El método de extracción de grasa de coberturas y pastas; se reportaba los análisis en un 
tiempo de 3 horas, ya que se cuenta con el método tradicional (extracción de soxhlet). 
Pudiendo ser mejorado con otros métodos más apropiados.  
b. Excesivo número de ensayos 
Repetición de análisis de 3 veces, ya que los resultados de una muestra eran diferentes, 
siendo del mismo analista y el mismo equipo. 
Se da estos problemas por los excesos repeticiones de análisis que se realiza cuando se 
tiene una duda en los resultados de ensayo.                                                                                        
Los problemas detallados fueron reducidos cuando se implementó la validación y 
verificación de las metodologías analíticas  aplicadas en el laboratorio, ya que mediante a 
esta implantación el laboratorio demuestra que sus métodos proporcionan resultados 
fiables, exactos y reproducibles, así mismo nos ayudó a innovar nuevas metodologías, el 
cual nos generó a reducir el tiempo de reportar los análisis.  
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3.7. Actividades realizadas 
Para dar inicio a la implementación de las validaciones y verificaciones de las metodologías 
de ensayo se siguió los siguientes criterios. 
 
3.7.1. Criterio N°1: Definir el objetivo  
El objetivo de validar y/o validar una metodología de ensayo es producir datos analíticos 
precisos y fiables en un plazo y con un costo aceptable. 
 





Validación y verificación de las 
metodologías de ensayo aplicadas en el 
laboratorio central. 
Celina Bazán López 
Aplicando criterios para la validación 
y/o verificación de metodologías con 
el apoyo de las herramientas 
estadísticas para concluir su 
aceptación 
 
3.7.3. Criterio N°3: Definir las metodologías a validar y/o verificar 
Se clasificó todas las metodologías a validar y/o verificar que cuenta el laboratorio, como 
Normalizado o no Normalizado conforme a lo siguiente. 
 
a. Método Normalizado, es aquel método publicado como primera instancia en: 
- Métodos Oficiales del AOAC 
- International Standard Organization (ISO) 
- Norma Peruana 
- Codex Alimentarius 
 
b. Método no Normalizado, es aquel método 
- Desarrollado por el laboratorio (método propio). 
-  Método obtenido de publicaciones científicas (Journals, tesis, etc.) 
- Método normalizado modificado, ampliado o usado fuera de su alcance. 
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Figura n.° 3-4. Listado de métodos normalizados y no normalizado de la empresa Molitalia S.A 
 
Fuente: Elaboración propia. 
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En este criterio también se clasifica las metodologías, el cual se le dará prioridad en la 
validación y/o verificar, según: 
1. La más solicitada. (Se evalúa de los indicadores de solicitudes de análisis de las distintas 
plantas que nos realizan). 
 
Figura n.° 3-5. Indicador de solicitud de análisis  
 
Fuente: Elaboración propia 
Con este indicador podemos identificar los métodos más aplicados, lo cual se les dará prioridad 
para la validación y/o verificación. 
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2. Los métodos que nos conllevan a realizar los ensayos en largo tiempo. Se les dará prioridad 







Se identificó las metodologías, el cual demandaba mayor tiempo en su proceso, con la 
finalidad de buscar proceso, que nos permita optimizar.   
 
3.7.4.  Criterio N°4: Definir parámetros a emplear 
Se identificó los parámetros que serán empleados en la validación y/ verificación de las 
metodologías de ensayo.  








Fuente: Elaboración propia. 
 
Se utilizan estos parámetros, para demostrar que los resultados de la metodología a 
validar son aceptables, aplicando su criterio de aceptación que declara cada parámetro.  
 
PARAMETROS A EVALUAR CRITERIO DE ACEPTACIÓN 
DETECCIÓN DE VALOR ATÍPICO 
* /z/<= 2 ………..SATISFACTORIO 
* 2< /Z/<3………CUESTIONABLE  
* /Z/>= 3………….NO SATISFACTORIO (ATÍPICO)  
VERACIDAD 
* Tcalc < t crit……. NO HAY DIFERENCIAS 
SIGNIFICATIVAS. Los resultados son VERAZ 
PRECISION * RSD exp < RSD Horwitz…….EL MÉTODO ES PRECISO  
REPETIBILIDAD 
* CVr% < (CVh%/2)………………….ES ACEPTABLE. HAY 
REPETIBILIDAD 
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3.7.5. Criterio N°5 y 6: Verificar compatibilidad de equipos y caracterización de 
materiales 
Se idéntico los equipos, materiales y reactivos a utilizar en la metodología a validar. 
 
EQUIPOS, MATERIALES Y REACTIVOS: 
    Para la validación del método que se desea usar en el laboratorio, deberemos de contar con los siguientes 
materiales/equipos/reactivos: 
      
Materiales Total Requerido Tenemos Faltantes 
Microbureta de 10ml (0.01ml de precisión) 1 1 0 
Matraces 5 5 0 
Vasos de precipitado 5 5 0 
Equipos 
Cocinilla eléctrica 1 1 0 
pH-metro 1 1 0 
Reactivos 
Hidróxido de Sodio 0.1 N - - - 
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MATERIALES EN BUENAS 
CONDICIONES 
REACTIVO CERTIFICADO 
Certificado de calibración 
Certificado de calibración 
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3.7.6. Criterio N°7: Ejecución de ensayo preliminar  
 Se ejecutó los ensayos preliminares. El método validado que se utiliza como ejemplo se, 
aplicó la referencia normada. 
1. NTP 203.070: 2012 PRODUCTOS ELABORADOS A PARTIR DE FRUTAS Y OTROS 









En este criterio se evalúa el parámetro de DETECCIÓN VALOR ATÍPICO con la finalidad 
de determinar si dentro resultados de los ensayos realizados se encuentran un resultado 
diferente (valor extremo), el cual sería cuestionable, si se procede a trabajar con la data o se 
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procede a realizar otros ensayos. La estadística nos dice que del 100% de los datos se 
debe tolerar el 5% de datos cuestionables (atípicos).  Si excede se debe realizar otros 
ensayos 
 
 EVALUANDO LA DETECCIÓN VALOR ATÍPICO DE LA DATA. 
 
 
Conclusión: Mediante la evaluación del parámetro detección valor atípico se pudo 
determinar Que NO EXISTE VALORES ATÍPICOS en la distribución de los resultados de 
ensayo, lo cual los resultados del ensayo se encuentran conforme para proceder con la 
verificación. 
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3.7.7. Criterio N° 7: Envío de muestras al laboratorio externo 
En este criterio se coordina con un laboratorio externo para que se realice el análisis de 
nuestra muestra que se encuentra en proceso de validación, con la finalidad de tener un 
dato de referencia confiable, para determinar si los resultados de nuestra metodología a 
validar se encuentran conforme y así definir que nuestro método se encuentra pato para 
su uso.  
Para el envío de la muestra se tuvo las siguientes consideraciones. 
- Se tomó 1 kg de muestra, las cuales se homogenizó y se separó ½ kg para el uso de 
las pruebas de ensayo en el laboratorio de Molitalia y ½ kg para el envío al laboratorio 
externo.  Es importante que ambos laboratorios empleen las mismas muestras para 
evitar un factor de error o duda en los resultados al momento de realizar la 
comparación, así mismo que las muestras se encuentren en un envase de primer uso 











Laboratorio Molitalia S.A 
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3.7.8. Criterio N°8: Determinación de parámetros 
a. VERACIDAD 
Se evaluará si los resultados de los ensayos que se realizó en el laboratorio central de 
Molitalia son veraces, lo cual será comparado con un dato de referencia, dato emitido pe el 
laboratorio acreditado CERPER. 
 

















Fuente: Empresa Molitalia. 
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Para determinar si los resultados son veraces, se aplicó la herramienta estadística que nos 
brinda el parámetro de veracidad. 
  





 S= Sesgo 
 X = Lectura obtenida o valor promedio de las lecturas obtenidas. 
 Xa = Valor asignado, valor certificado del material de referencia o valor esperado. 
 






 t calc= t observado o calculado 
 X= Promedio de valores leídos u observados en concentración 
 S= Desviación estándar 
 n= Número de lecturas o valores observados. 
















s= X -Xa 
 
 VALIDACIÓN Y VERIFICACIÓN DE MÉTODOS DE ENSAYO, EN LA 

















 VALIDACIÓN Y VERIFICACIÓN DE MÉTODOS DE ENSAYO, EN LA 


















 VALIDACIÓN Y VERIFICACIÓN DE MÉTODOS DE ENSAYO, EN LA 

































 VALIDACIÓN Y VERIFICACIÓN DE MÉTODOS DE ENSAYO, EN LA 









Una vez comprobado que nuestro método es veraz, comparado con un laboratorio externo, 
se procede a evaluar si es preciso. Para determinar si nuestro método es preciso, se aplica 
la herramienta estadística que nos brinda el parámetro de precisión. Lo cual se utilizara la 

























RSD Horwitz = 2 ^ (1-0.5*logC) 
 
RSD exp = S/media*100 
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c. REPETIBILIDAD  
 
Una vez determinado que nuestro método de ensayo es preciso, procedemos a evaluar si 
es repetible, lo cual se utilizó el mismo equipo, materiales y analista. 
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3.7.9. Criterio N° 9: Informe de la validación  
Una vez concluido el desarrollo de la validación se procede en realizar el informe el cual 
se detallará los resultados y las conclusiones.  
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3.7.10. Criterio N°10: Preparación de la metodología validada  
Una vez concluido la validación se procede en elaborar la metodología de trabajo, el cual 
debe de ir detallado todo el proceso del análisis de Determinación de acidez en pasta y 
salsa de tomate. 
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CAPÍTULO 4.  RESULTADOS 
Mediante la mejora de validación y verificación que se realizó en el laboratorio central de Molitalia 
se obtuvo lo siguiente. Que las metodologías aplicadas para cada ensayo sean precisos, veraz, lo 
cual hace que los resultados reportado sean fidedigno. Logrando la fiabilidad de nuestros clientes 
internos (producción) 
 
 Reducir el tiempo en el reporte de los resultados, por las modificaciones que se realizó de 
las metodologías el cual demandaban mucho tiempo en el análisis. Lo cual se pudo 
realizar con  la mejora de la validación, ya que mediante con el desarrollo de los 
parámetros de validación se pudo concluir que las metodologías modificadas son 
confiables para su uso. 
 
Tabla n.° 4-1. Cuadro de optimización de tiempo de metodología normalizada a metodología modificada. 
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Figura n.° 4-1. Evaluación de tiempo en el método de determinación de humedad en estufa  
 
Fuente: Elaboración propia 
 
Figura n.° 4-2. Optimización de tiempo en el método de determinación de humedad en termobalanza 
 
Fuente: Elaboración propia 
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Figura n.° 4-3. Evaluación de tiempo en el método de determinación de extracción de grasa en Soxtec 
 
Fuente: Elaboración propia. 
 
Figura n.° 4-4. Optimización de tiempo en el método de determinación extracción de grasa según BLIGH 
DYER  
 
Fuente: Elaboración propia. 
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 Se optimizó las réplicas en los ensayos. De tres repeticiones de ensayo que se realizaba 
en cada muestra llevada al laboratorio, se optimizo a una, por la confiabilidad que se tiene 
a las metodologías validadas y verificadas. Ello conllevó en: 
 
 Reducir costos en el consumo de reactivos. 
 Reducir los costos de mantenimientos correctivos de los equipos 
 
 
Figura n.° 4-5. Comparación del año 2014 y 2015 de cantidades de ensayos realizado en el laboratorio 
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Figura n.° 4-7. Comparación del año 2014 y 2015 del costo de mantenimiento correctivo de equipos. 
 
 
Fuente: Elaboración propia. 
 
 
 VALIDACIÓN Y VERIFICACIÓN DE MÉTODOS DE ENSAYO, EN LA 




Bazán López; Celina De Jesús 
76 
 
CAPÍTULO 5. DISCUSIÓN 
 
 Reducir el tiempo en el reporte de los resultados, fue significativo, ya que se pudo reducir un 
ensayo de 3:18:00 hrs a 10:53 min, así mismo de 4:52:38 hrs a 48:40 min. Para ello fue muy 
vital el uso de las herramientas estadísticas básicas, así mismo de las guías de validación que 
nos brinda la ISO 17025 y Eurachem, quien nos permitió utilizar sus criterios de aceptación de 
los parámetros de precisión, veracidad y repetibilidad. Logrando así definir si el método que se 
modificó con la finalidad de reducir el tiempo es confiable o no. Así mismo se tuvo la estrategia 
de contar con un dato de referencia para la comparación de nuestros resultados de ensayos. 
Lo cual se recurrió de un laboratorio externo acreditado. 
Para reducir el tiempo del método de ensayo normalizado como el método de determinación 
de humedad en estufa y el método de determinación de extracción de grasa según Soxtec, se 
realizó lo siguiente: 
 
 Se investigó que equipos sofisticados y rápidos (libros, internet, tesis, normas 
internacionales, etc.) se encuentra en el mercado, el cual pueda reemplazar al equipo 
oficial que nos indica el método normalizado. 
 Se buscó proveedores quienes nos podrían vender los equipos ya identificados. 
 Una vez adquirido el equipo se procedió a realizar varios ensayos en el laboratorio 
central, el cual el dato de referencia para la comparación de nuestros resultados fue 
de un laboratorio externo acreditado. 
 Teniendo los datos de ensayo, se procedió en la evaluación de ello, aplicando las 
herramientas estadísticas, para determinar si nuestros resultados son  confiables y así 
poder concluir que la nueva metodología de ensayo podrá ser replicada sin ninguna 
incertidumbre. 
 
 Se optimizó las réplicas en los ensayos. De tres repeticiones de ensayo que se realizaba 
en cada muestra llevada al laboratorio, se redujo a una. Se puedo lograr está 
optimización, ya que los métodos aplicado en el laboratorio están validados y/o 
verificados, lo cual nos genera confianza en su uso. Ya que en el proceso de validación 
y/o verificación se toman medidas para garantizar que no exista algún error en todas las 
etapas de la metodología a validar como: 
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 Los equipos y materiales sean los idóneos, así mismo estén calibrados. 
 Los reactivos sean de garantía. 
 Que el personal esté capacitado. 
 Controlar que la temperatura del laboratorio sea estable (recomendable a 21°C) 
 
Al cumplir estas medidas, nos garantiza que todas las etapas de la metodología se 
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Con la mejora de la implementación de la validación y/o verificación de las metodologías de 
ensayos aplicadas en el laboratorio central se logra la confiabilidad de los resultados, 
aplicando las herramientas estadísticas, los parámetros de precisión, veracidad y 
repetibilidad que nos proporciona la ISO17025 y la guía de ERACHEM, así miso se aplicó la 
estrategia de contar con un dato de referencia de un laboratorio externo acreditado, con la 
finalidad de definir si los resultados obtenidos en los ensayos son confiables. Ello conllevó: 
 Reducir la cantidad de ensayos de 184,032 a 61,344. Teniendo una reducción de 
122,688 ensayos al año. 
 La optimización de tiempos de 04:52hrs a 00:48:40min en los métodos de ensayos. 
 Se disminuyó el gasto en reactivos de S/. 28,000.0 a S/.  5,800.00. Tener un ahorro de 
S/. 22,200.00 al año. 
 Así mismo se tuvo reducción en el gasto de mantenimiento correctivos de equipos de 
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En la elaboración de cualquier tipo de producto se debe utilizar una serie de procedimientos o 
métodos cualitativos y cuantitativos que garanticen su calidad y que aseguren que poseen la 
formulación adecuada. Por lo cual se recomienda que: 
 Todas las metodologías de ensayo a utilizar deben de ser evaluados y sometidos a prueba 
para asegurarse de que producen unos resultados válidos y coherentes con el objetivo 
previsto, es decir, deben de ser validados y/o verificados.  
  Cuando se modifique alguna etapa de la metodología validada o se haya cambiado algún 
equipo, se debe de realizar una nueva validación.  
 Todos los analistas que apliquen el método de ensayo los vayan a utilizar han de recibir una 
formación adecuada y demostrar su competencia en su utilización antes de empezar a actuar 
en casos concretos, para ellos se evaluará la metodología de la repetibilidad. Así mismo se 
ejecutará la validación en caso se introducen cambios importantes en la metodología, o se 
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ANEXO n.° 2. Cronograma de calibración y mantenimiento preventivo de equipos del laboratorio 
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ANEXO n.° 4. Certificado de calibración de centrífuga 
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ANEXO n.° 6. Certificado de mantenimiento correctivo de equipo titulador volumétrico 
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ANEXO n.° 8. Certificado de reactivo cloroformo 
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ANEXO n.° 9. Capacitación de personal de laboratorio de Molitalia 
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ANEXO n.° 10. Método de extracción de grasa y aceites por Soctex 
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ANEXO n.° 11. Método de extracción de grasa según Bligh Blighdyer 
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ANEXO n.° 12. Requerimiento para realización de análisis a laboratorio externo 
 
 
 
 
 
 
 
 
